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RESUMO 
O objetivo deste estudo foi avaliar as propriedades físico-químicas e antibacteriana  
da incorporação de quitosana com triclosan e da incorporação de quitosana pura em 
flocos em uma resina adesiva experimental. Uma resina adesiva experimental foi 
formulada proporcionando 66,66% de Bis-GMA e 33,33% de HEMA. Foram 
adicionados 1% de Canforoquinona e 1% de EDAB, em mol, em todos os grupos. A 
formulação de quitosana com triclosan foi realizada na proporção 1:1 em peso, 
utilizando acetona como solvente. Para a confecção dos grupos foram adicionados à 
resina adesiva 2% ou 5%, em peso, de quitosana com triclosan (2%QT e 5%QT); 
2% ou 5%, em peso, de quitosana em pó (2%Q e 5%Q), e confeccionado um grupo 
controle para cada ensaio somente com a matriz polimérica. As partículas foram 
caracterizadas por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) e Espectroscopia 
Ramam. Os materiais experimentais foram avaliados quanto ao Grau de Conversão 
(GC) por espectroscopia Ramam, à Radiopacidade, ao Amolecimento em Solvente 
(AS), à Resistência de União à Microtração imediata e longitudinal e à Atividade 
Antibacteriana contra Streptococcos mutans. Os dados foram analisados por 
ANOVA de uma via e Tukey, quando necessário, com nível de significância de 5%. 
A análise por MEV indicou um aglomerado homogêneo do triclosan sobre as 
partículas de quitosana. Os espectros obtidos por Espectroscopia Ramam 
apresentaram bandas de espalhamento referente à quitosana e triclosan conforme o 
esperado e relatado na literatura e não indicaram ligação entre as duas substâncias. 
Os valores de GC variaram de 84,12% a 86,61%, sem diferença estatística 
significativa (p=0,458); os valores de Radiopacidade variaram de 21,7 a 27,9 pixels, 
sem diferença estatística significativa (p=0,861). Quanto ao AS, 2%Q e 5%Q 
apresentaram diferença estatística de 0%, 2%QT e 5%QT, sendo que o grupo 2%Q 
apresentou o maior percentual de redução da dureza após duas horas de imersão 
em etanol. Os grupos 2%QT e 5%QT não apresentaram diferença estatística 
significativa quando comparados a 0% (p <0.05). No ensaio de Resistência de União 
à Microtração, 0% e 2%Q apresentaram redução significativa da propriedade através 
do tempo (p <0.05). As resinas adesivas experimentais apresentaram atividade 
antibacteriana contra Streptococcos Mutans somente quando associação de 
quitosana com triclosan (p <0.05). A adição de 2% e 5% de quitosana com triclosan 
em uma resina adesiva experimental não alterou as propriedades físico-químicas 
avaliadas e conferiu atividade antibacteriana contra Strepcoccos mutans. 
Palavras-chave: Adesivos dentinários. Antibacteriano. Quitosana. Triclosan. 
 
  
 
 
 
 
ABSTRACT 
The purpouse of this study was to evaluate the physicochemical and antibacterial 
properties of chitosan with triclosan incorporation and chitosan powder pure 
incorporation in an experimental adhesive resin. An experimental adhesive resin was 
formulated with 66.66% Bis-GMA and 33.33% HEMA. 1% Canphorquinone and 1% 
EDAB were added, in mol, in all groups as photoinitiaton system. The chitosan with 
triclosan formulation was made in the ratio 1:1 by weight, using acetone as the 
solvent. Study groups were formulated by adding to the adhesive resin 2%wt or 
5%wt by of chitosan with triclosan (2% QT and 5% QT); 2%wt or 5%wt of chitosan 
powder (2% Q and 5% Q), and a control group without chitosan or triclosan addition. 
The particles were characterized by Scanning Electron Microscopy (SEM) and 
Ramam Spectroscopy. Experimental materials were evaluated by Degree of 
Conversion (DC) with Raman spectroscopy, Radiopacity, Softening in Solvent (SS), 
Microtensile Bond Strenght (immediate and longitudinal analyses) and and 
Antibacterial activity against Streptococcus mutans. Data were analyzed by one-way 
ANOVA and Tukey, when necessary, with a significance level of 5%. SEM analysis 
indicated a homogeneous clustering of triclosan on chitosan particles. The spectra 
obtained by Ramam Spectroscopy showed scattered bands related to chitosan and 
triclosan as expected and reported in the literature and did not indicate link between 
the two substances. DC values ranged from 84.12% to 86.61%, with no statistically 
significant difference (p = 0.458); the values of Radiopacity ranged from 21.7 to 27.9 
pixels, with no significant statistical difference (p = 0.861). As for SS, 2% Q and 5% Q 
presented a statistical difference of 0%, 2% QT and 5% QT, and the 2% Q group had 
the highest percentage of hardness reduction after two hours immersion in ethanol. 
The 2% QT and 5% QT groups did not present a significant statistical difference 
when compared to 0% (p <0.05). In the Microtensile Bond strength test, 0% and 2% 
Q showed a significant reduction of property over time (p <0.05). The experimental 
adhesive resins showed antibacterial activity against Streptococcus mutans only 
when association of chitosan with triclosan (p <0.05). The addition of 2% and 5% 
chitosan with triclosan in an experimental adhesive resin did not alter the 
physicochemical properties evaluated and conferred antibacterial activity against 
Strepcoccos mutans. 
 
Keywords: Dental Adhesive. Antibacterial. Chitosan. Triclosan. 
 
 
 
 
 
 
 
SUMÁRIO 
1 INTRODUÇÃO ................................................................................................. 7 
2 OBJETIVOS ................................................................................................... 11 
2.1 OBJETIVO GERAL ........................................................................................ 11 
2.2 OBJETIVO ESPECÍFICO ............................................................................... 11 
3 MATERIAIS E MÉTODOS .............................................................................. 12 
3.1 REAGENTES .................................................................................................. 13 
3.2 FORMULAÇÕES ............................................................................................ 13 
3.3 CARACTERIZAÇÃO DAS PARTÍCULAS ....................................................... 14 
3.3.1 Microscopia Eletrônica de Varredura.......................................................... 14 
3.3.2 Espectroscopia Ramam ............................................................................... 14 
3.4 AVALIAÇÃO DAS PROPRIEDADES FÍSICO-QUIMÍCAS DOS ADESIVOS .. 14 
3.4.1 Grau de Conversão ....................................................................................... 14 
3.4.2 Radiopacidade .............................................................................................. 15 
3.4.3 Amolecimento em Solvente ......................................................................... 16 
3.4.4 Resistência de União à Microtração............................................................ 16 
3.5 ANÁLISE DA ATIVIDADE ANTIBACTERIANA ............................................... 17 
3.6 ANÁLISE DOS RESULTADOS ...................................................................... 18 
3.7 CONSIDERAÇÕES ÉTICAS .......................................................................... 19 
4 RESULTADOS ............................................................................................... 20 
4.1 CARACTERIZAÇÃO DAS PARTÍCULAS ....................................................... 20 
4.2 AVALIAÇÃO DAS PROPRIEDADES FÍSICO-QUIMÍCAS DOS ADESIVOS .. 24 
4.3 ANÁLISE DA ATIVIDADE ANTIBACTERIANA ............................................... 26 
5 DISCUSSÃO .................................................................................................. 28 
6 CONCLUSÃO ................................................................................................. 34 
REFERÊNCIAS .............................................................................................. 35 
ANEXO A ....................................................................................................... 40 
ANEXO B ....................................................................................................... 41 
ANEXO C ....................................................................................................... 42 
ANEXO D ....................................................................................................... 43 
 
 
7 
 
1 INTRODUÇÃO  
 
 Diversos fatores contribuem para longevidade de restaurações; esses 
abrangem questões físicas e químicas relacionadas ao material utilizado, às 
condições clínicas e técnica do procedimento e ao operador - influenciando na 
adaptação marginal da restauração - e à higienização do paciente (OGLIARI, 2015). 
Uma falha existente na interface dente restauração muitas vezes resulta na 
penetração bacteriana ou infiltração de componentes de saliva, causando cáries 
adjacentes (SADEK et al., 2003). O desenvolvimento de lesões de cárie adjacente 
próximas às margens das restaurações é uma das causas mais significativas para a 
substituição de restaurações (TYAS et al., 2000; OPDAM et al., 2014; SCHIMIDT; 
IWASAKY, 2014; OGLIARI, 2015). Na tentativa de minimizar tais problemas, há um 
esforço contínuo para desenvolver propriedades antibiofilme de materiais dentários 
(MENEZES et al., 2012). 
 Biofilmes orais formam-se não só no tecido duro dental, mas também sobre 
materiais dentários. A incorporação de uma quantidade adequada de agente 
antibacteriano poderia fornecer aos materiais dentários uma melhoria na atividade 
antibiofilme, inibindo a aderência de bactérias, ou eliminando microrganismos nos 
biofilmes formados in vitro, sem influenciar significativamente as suas propriedades 
mecânicas (WANG; SHEN; SAAPASALO, 2014).  
 Já existem materiais restauradores com características antimicrobianas que 
poderiam reduzir a formação de biofilme na interface das restaurações. Thome  et  
al. (2009) desenvolveu e avaliou uma resina composta antibacteriana pela 
incorporação de monômero MDPB; Chai et al. (2011) avaliou a incorporação de 
monômero antibacteriano DMAE-CB à um adesivo dental experimental; Rolland et 
al. (2011) comparou a atividade antibacteriana dos adesivos comerciais Clearfil SE 
Bond (SE; Kuraray Medical, Japan) e Clearfil Protect Bond (PB; Kuraray Medical) 
que contém monômero MDPB; Zhand et al. (2013) desenvolveu e avaliou uma 
resina adesiva com a incorporação de dois agentes antibacterianos combinados - 
monômero MDPB e nanopartículas de prata; Stanislawczuk et al. (2013) avaliou a 
incorporação de clorexidina à uma resina adesiva experimental.. 
 A literatura também relata a eficácia antimicrobiana na incorporação de 
triclosan a adesivos dentais (MELINTE et al., 2013; DEGRAZIA et al., 2017, no 
prelo; GENARI et al., 2017). O triclosan - 5-Chloro-2-(2,4-dichlorophenoxy)phenol - é 
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uma substância amplamente utilizada em produtos de cuidado pessoal (CHENG; 
WANG; DING, 2011); é um agente antibacteriano de amplo espectro de ação 
(JONES; JAMPANI; LEE, 2000) eficaz em relação a diversas bactérias presentes na 
cavidade oral e no biofilme, constatada, por experimentos in vitro (PINTO; 
GONÇALVES, 2013), incluindo Streptococcos Mutans (MOREIRA et al., 2009; 
AQUINO et al., 2009); bactérias gram positivas e gram negativas; e bactérias 
anaeróbias (MOREIRA et al., 2009), devido a sua atuação, bloqueando a 
biossíntese bacteriana de ácidos graxos (NUDERA et al., 2007). Moreira et al. 
(2009) confirma a eficácia terapêutica de triclosan como agente antimicrobiano; o 
estudo de Rathke et al. (2010) relata que uma pequena quantidade de triclosan é 
suficiente para produzir efeitos antibacterianos – a adição de 0,3% em peso de 
triclosan à uma resina composta mostrou efeito contra Strepcotoccos mutans. 
 O triclosan apresenta baixa toxicidade e não provoca desequilíbrio na 
cavidade bucal (SABA-CHUJFI et al., 1998; GEBRAN; GEBERT, 2002) sendo, 
dessa forma, promissor para os mais diversos usos em odontologia. Entretanto, 
devido a sua rápida liberação, sua substantividade é considerada baixa, devendo, 
portanto, ser associado a produtos que aumentem sua adsorção nos sítios bucais 
(AQUINO et al., 2004). O estudo de Detomini e Girotto (2009) avaliou a liberação de 
triclosan em uma resina polimérica durante 14 dias, indicando uma liberação mais 
acentuada até 2,5 horas, atribuída à lixiviação mais rápida na superfície da amostra, 
tornando-se gradativamente constante no restante do ensaio.   
Figura 1 - Estrutura química do Triclosan. 
 
 
Fonte: DEGRAZIA, 2016b, p. 1135. 
 
 Recentemente, uma substância chamada quitosana vem sendo muito 
utilizada na área biomédica e em engenharia de tecidos (PENG et al., 2016). A 
quitosana - poly (b-(1-4)-N-acetyl-D-glucosamine) - é um polissacarídeo derivado do 
processo de desacetilação da quitina – poly (b-(1-4)-N-acetyl-glicosamine) - 
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abundantemente encontrado na natureza como arcabouço esquelético de 
crustáceos e insetos. Por ser um material de baixa citotoxicidade e 
imunogeneticidade, biocompatível, biodegradável (OUERGHEMMI et al., 2016) e 
renovável, a quitosana é atraente para diversos usos, e sua aplicação na 
Odontologia é particularmente interessante pelas suas propriedades antimicrobianas 
bacteriostática (VIRGA et al., 2002) e bactericida (BUSSCHER et al., 2008; COSTA 
et al., 2013), apresentando-se como um agente eficaz contra bactérias da cavidade 
oral, incluindo Streptococcos mutans (COSTA, 2015; TAVARIA et al., 2013; 
OLIVEIRA, 2004). O espectro de ação da quitosana abrange fungos filamentosos, 
leveduras e bactérias, sendo, no entanto, mais eficaz contra bactérias gram-
positivas (TAVARIA et al., 2013). 
 Além das excelentes propriedades anteriores, a quitosana ainda apresenta 
propriedades mucoadesivas (DEBNATH et al., 2017; GIUNDECHI et al., 2002), 
devido às suas cargas positivas, que permitem uma interação iónica com as cargas 
negativas de resíduos de ácido siálico do muco (GIUNDECHI et al., 2002) e 
características antiaderentes. Tarsi et al. (1997) demonstrou que a quitosana 
consegue influenciar a adesão de S. mutans. Neste estudo foi testada a capacidade 
de uma quitosana de baixo peso molecular em prevenir a adesão de Streptococcos 
mutans à hidroxiapatita (HA). Os resultados mostraram que a presença de quitosana 
pôde prevenir a ligação do Streptococcos mutans à HÁ, confirmando assim a 
possibilidade de utilização da quitosana como agente preventivo da formação de 
biofilmes. 
 Em Odontologia, a quitosana foi aplicada como solução irrigadora de canais 
radiculares apresentando eficácia contra E. Faecalis (ELSAKA; ELNAGHY, 2012) e 
em primers autocondicionantes para cimentação de pinos radiculares (ELSAKA; 
ELNAGHY, 2012).  Entretanto, ainda não foi avaliada a sua incorporação em resinas 
adesivas para sistemas adesivos dentinários. A associação das substâncias 
triclosan e quitosana, poderia fornecer a um material dentário um largo espectro 
antibacteriano, eliminando microrganismos cariogênicos, além de uma melhoria na 
atividade antibiofilme, devido à propriedade antiaderente da quitosana. Ainda, a 
baixa substantividade do triclosan pode ser compensada pela propriedade de 
mucoaderência da quitosana. Portanto, a formulação de sistemas adesivos com a 
incorporação das duas substâncias torna-se necessária para a obtenção de um 
material que alie sinergicamente as propriedades da quitosana e triclosan. 
10 
 
Figura 2 – Estrutura química da quitosana. 
  
Fonte: LARANJEIRA; FAVÉRE, 2009, p. 672. 
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6 CONCLUSÃO 
 Baseado nos resultados desse estudo, a incorporação de um pó de quitosana 
e triclosan a um adesivo experimental foi bem sucedida; não provocou nenhuma 
alteração significativa das propriedades físico-químicas avaliadas do material e 
apresentou atividade antibacteriana contra Streptococcos mutans, sendo que quanto 
maior a concentração de quitosana e triclosan, maior o efeito antibacteriano; 
enquanto que os adesivos experimentais contendo quitosana pura não 
desempenhou atividade contra Streptococcos mutans e apresentou propriedades 
físico-químicas inferiores aos demais grupos experimentais. 
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